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ABSTRAK
Nama : Rezkiyani
NIM : 60500113074
Judul : Pembuatan dan Karakterisasi Kalsium Titanat (CaTiO3) Dari
Cangkang Keong Mas (Pomacea canaliculata) Dengan Cara
Hidrotermal
Keong mas (Pomacea canaliculata) merupakan spesies yang distribusinya sangatluas, masyarakat menganggap spesies ini sebagai hama tanaman padi. Saat ini keongmas masih merupakan ancaman bagi para petani yang mengandung CaCO3 yangterdekomposisi menjadi CaO (92,29%). Oleh karena itu CaO di manfaatkan sebagaiprekursor dalam pembuatan CaTiO3. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui kadarCaO dari cangkang keong mas dan untuk mengetahui persen kristalin, bentuk strukturdan morfologi CaTiO3 yang dihasilkan dari CaO cangkang keong mas. Metode yangdigunakan dalam penelitian ini yaitu metode hidrotermal. Pada proses sintesis, CaOyang diperoleh ditambahkan HCl 1M kemudian dicampurkan larutan TiOCl2. Kristalkalsium titanat (CaTiO3) yang diperoleh dari proses hidrotermal denganmenggunakan pH 12 pada suhu 120 oC dengan variasi temperatur kalsinasi.Dilanjutkan dengan alat XRD menghasilkan ortorombic dan memiliki intensitaspaling tinggi terdapat pada suhu 900 oC yaitu 84.2%, dengan ukuran kristal 17,65 nm,suhu 1000 oC menghasilkan derajat kristalisasi yaitu 64,7% dengan ukuran kristalyaitu 35,96% sedangkan suhu 1100 oC menghasilkan derajat kristalisasi yaitu 55,7%dengan ukuran kristal yaitu 34,89 nm. Hasil karakterisasi CaTiO3 menggunakan SEMmenghasilkan ukuran butir pada kristal kalsinasi 900 oC yaitu ukurannya besar, rapatdan sangat jelas dibandingkan pada suhu 1000 oC dan 1100 oC
Kata kunci: Cangkang keong mas, kalsinasi, CaO, XRF, Hidrotermal, CaTiO3,XRD, SEM
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ABSTRACT
Name : Rezkiyani
NIM : 60500113074
Tittle : Preparation and Characterization of Calcium Titanate (CaTiO3)
from Mason Shell Mas (Pomacea canaliculata) By Hydrothermal
Way
The mas snail (Pomacea canaliculata) is a widely distributed species, the communityconsiders this species as a pest of rice crops. Currently the golden snail is still a threatto farmers containing CaCO3 decomposed to CaO (92.29%). Therefore, CaO is usedas a precursor in the manufacture of CaTiO3. This study aims to determine the levelof CaO from mas snail shell and to know the percent of crystalline, structural formand morphology of CaTiO3 produced from CaO shell of golden shell. The methodused in this research is hydrothermal method. In the synthesis process, CaO obtainedis added 1M HCl then mixed TiOCl2 solution. Calcium titanate crystals (CaTiO3)obtained from the hydrothermal process using pH 12 at 120 °C with variation ofcalcination temperature. Continued with XRD tool produces orthorombic and has thehighest intensity is at 900 oC ie 84.2%, with crystal size 17.65 nm, 1000 oCtemperature yields a degree of crystallization of 64.7% with crystal size of 35.96%while the temperature of 1100 oC yields a crystallization degree of 55.7% with acrystal size of 34.89 nm. The results of CaTiO3 characterization using SEM resultedin grain size on 900 oC calcination crystals that were large, dense and very clear incomparison with temperatures of 1000 °C and 1100 °C
Key Word: Golden snail, calcinatuion, CaO, XRF, Hydrothermal, CaTiO3, XRD,SEM
1BAB I
PENDAHULUAN
A. Latar Belakang
Sektor pertanian di Indonesia selalu menjadi prioritas utama hal ini ditunjang
oleh kondisi iklim Indonesia serta lahan pertanian yang cukup potensial. Khususnya
pertanian sawah semakin tinggi yaitu terjadi di Kabupaten Gowa karena terdapat
dataran rendah yang sangat cocok untuk daerah persawahan yaitu 5,540 hektar
(Efendi, 2015:9). Tetapi produktivitas padi sawah semakin menurun disebabkan
karena penyebaran hama yang cukup luas dan banyak merusak tanaman padi adalah
keong.  Kerusakan yang ditimbulkan oleh keong dapat mencapai intensitas 13,2-96,5
% (Delvita, dkk., 2015:1).
Mengingat ancaman hama ini sangatlah besar dan berkembang biak dengan
sangat cepat. Saat ini para petani hanya membuang keong tersebut keluar dari area
persawahan dan terkadang hanya dimanfaatkan sebagai makanan itik. Sebagian besar
belum dimanfaatkan dan hanya menjadi limbah yang berserakan yang dapat merusak
lingkungan dan menimbulkan bau busuk apabila tidak diupayakan proses
pemanfaatan lebih lanjut (Pancawati, 2016: 2) Sebagaimana firman Allah SWT dalam
(QS. Al-Qhasash [28]:77) yaitu perintah Allah untuk tidak membuat kerusakan di
bumi
                   
                
1
2Terjemahnya:
“Dan carilah pada apa yang telah dianugerahkan Allah kepadamu(kebahagiaan) negeri akhirat, dan janganlah kamu melupakan bahagianmudari (kenikmatan) duniawi dan berbuat baiklah (kepada orang lain)sebagaimana Allah telah berbuat baik, kepadamu, dan janganlah kamuberbuat kerusakan di (muka) bumi. Sesungguhnya Allah tidak menyukaiorang-orang yang berbuat kerusakan” (QS. Al-Qhasash [28]:77)
Ayat tersebut menjelaskan berusahalah sekuat tenaga dan pikiranmu dalam
batas yang dibenarkan Allah untuk memperoleh harta dan hiasan duniawi dan carilah
bersungguh-sungguh pada, yakni melalui apa yang telah dianugrahkan Allah
kepadamu dari hasil usahamu itu kebahagiaan negeri akhirat, dengan menginfakkan
dan menggunakannya sesuai dengan petunjuk Allah dan dalam saat yang sama
janganlah melupakan, yakni mengabaikan, bagianmu dari kenikmatan dunia dan
berbuat baiklah kepada semua pihak, sebagaimana atau disebabkan karena Allah
telah berbuat baik kepadamu dengan aneka nikmat-Nya dan janganlah engkau
berbuat kerusakan dalam bentuk apapun dibagian manapun di bumi ini.
Sesungguhnya Allah tidak menyukai para pembuat kerusakan.
Kata (   ) fima’ dipahami oleh ibn ‘Asyur perbanyak atau pada umumnya,
sekaligus melukiskan tertancapnya kedalam lubuk hati upaya mencari kebahagiaan
ukhtiawi melalui apa yang telah dianugrahkan Allah dalam kehidupan dunia ini
Kata ( ) kama arti disebabkan yakni karena Allah telah melimpahkan
aneka karunianya maka seharusnya manusia pun melakukan ihsan dan upaya
mengadakan perbaikan sesuai kemanpuannya (Shihab, 2002, vol.10: 405-407 ).
Berdasarkan penjelasan ayat tersebut Allah menegaskan untuk melakukan
perbaikan dan larangan melakukan pengrusakan sehingga dilakukan pemanfaatan
cangkang keong mas karena cangkang keong mas dapat menimbulkan bau busuk
yang dapat merusak lingkungan tetapi dibalik semua itu cangkang keong mas hampir
3seluruhnya dari kalsium karbonat (CaCO3) (Islami dkk, 2014: 1). Cangkang keong
mas berdasarkan hasil EDX diperoleh berat rata-rata komposisi kimia adalah MgO
1,68%, Al2O3 1,04% dan SiO2 4,29% dan CaCO3 92,68%. CaCO3 yang mengalami
proses kalsinasi akan mengasilkan CaO (Pancawati, 2016: 12).
Penelitian yang dilakukan syamsuddin, dkk (2012: 8) yaitu kajian awal
produksi biodiesel dari minyak nyamplung menggunakan katalis cangkang keong
mas dimana katalis basa padat CaO disiapkan melalui kalsinasi cangkang keong mas
pada suhu 900 oC. Komposisi katalis diidentifikasi dengan menggunakan teknik
difraksi sinar-X (XRD). Kandungan kalsium karbonat (CaCO3) dalam cangkang
keong mas berubah menjadi CaO aktif setelah dikalsinasi pada suhu 900 oC.
Sehingga CaO yang dihasilkan dari proses kalsinasi cangkang keong mas selain
sebagai katalis juga dapat digunakan dalam penelitian ini yaitu pembuatan kalsium
titanat (CaTiO3).
Seiring dengan berkembangnya ilmu pengetahuan dan tekhnologi modern saat
ini dalam dunia elektronika menarik para konsumen untuk memperoleh perangkat
elektronika yang berukuran kecil dan sederhana namun memiliki performa yang
prima. Kalsium titanat (CaTiO3) berstruktur perovskite merupakan bahan yang
menjanjikan untuk operasi peralatan komunikasi, pada frekuensi gelombang mikro
karena memiliki konstanta dielektrik yang tinggi, dan koefesien suhu yang yang besar
(Toim dan Suasmoro, 2015: 2).
Kalsium titanat (CaTiO3) juga sering digunakan sebagai bahan keramik
elektronik, sebagai bahan ferolisktrik dan bahan dielektrik untuk kapasitor (Wahyuni,
2009: 2) CaTiO3 banyak digunakan untuk penghentian limbah nuklir tingkat tinggi.
4Beberapa metode khusus yang dikenal untuk pembuatan CaTiO3 seperti sol-gel,
kopresipitasi, pembakaran dan hidrotermal (Mallik, 2015: 1).
Metode yang digunakan pada pembuatan kalsium titanat (CaTiO3) yang
berbasis bahan limbah diharapkan dapat menghasilkan bahan material fungsional,
untuk menghasilkan produk material yang baik, bahan yang digunakan sebagai
prekursor sangat perlu untuk diperhatikan (Wahyuni, 2009: 1). Sehingga pembuatan
CaTiO3 pada penelitian ini menggunakan metode hidrotermal karena dapat
menghasilkan produk kristal yang homogen, dapat dilakukan pada suhu rendah, tidak
membutuhkan waktu yang banyak dan menjaga kemurnian bahan karena sampel
dimasukkan ke dalam teflon dan bejana (reaktor hidrotermal) yang tertutup rapat
sehingga terjaga dari kontaminasi luar (Assolah, 2015: 6).
Merujuk dari penelitian sebelumnya yang dilakukan oleh Wahyuni (2009),
yang juga menggunakan kalsium oksida (CaO) dari cangkang telur itik dalam
pembuatan kalsium titanat (CaTiO3) pada suhu 200 oC selama 24 jam dengan metode
hidrotermal dan annealing menghasilkan material sekitar 37,33 nm sedangkan
penelitian yang dilakukan oleh, Julianto (2012) Mensintesis kalsium titanat (CaTiO3)
dengan mereaksikan CaCl2 dari CaO dari cangkang telur itik dan TiOCl2 melalui
metode hidrotermal yang di sintesis pada 3 kondisi pH, yaitu pH 1, 4, dan 14, dengan
suhu 150 oC selama 8 jam yang kemudian dianalisis dengan difraksi sinar-X yang
CaTiO3 dapat terbentuk pada kondisi asam dan ukuran kristalnya yaitu 400 nm -1400 nm
Berdasarkan pemaparan tersebut maka dilakukan penelitian tentang
pembuatan dan karakterisasi kalsium titanat (CaTiO3) dari kalsium oksida (CaO)
cangkang keong mas dengan cara hidrotermal.
5B. Rumusan Masalah
Rumusan masalah dalam penelitian ini adalah sebagai berikut :
1. Berapa kadar CaO dari cangkang keong mas?
2. Bagaimana karakteristik CaTiO3 dari cangkang keong mas menggunakan
metode hidrotermal?
C. Tujuan Penelitian
Berdasarkan rumusan masalah di atas, maka penelitian ini bertujuan untuk
1. Mengetahui kadar CaO dari cangkang keong mas.
2. Mengetahui karakteristik CaTiO3 dari cangkang keong mas menggunakan cara
hidrotermal.
D.Manfaat Penelitian
Berdasarkan tujuan dan latar belakang hasil penelitian ini diharapkan dapat
memberikan manfaat kepada :
1. Sebagai sumber informasi mengenai penggunan metode hidrotermal untuk
pembuatan kalsium titanat (CaTiO3) dari cangkang keong mas.
2. Sebagai bahan referensi untuk penelitian selanjutnya.
3. Agar masyarakat mengetahui alternatif pemanfaatan cangkang keong mas.
6BAB II
TINJAUAN PUSTAKA
A. Keong mas (Pomacea canaliculata)
Keong mas (Pomacea canaliculata) merupakan spesies yang distribusinya
sangat luas dan mudah beradaptasi, dan merupakan siput air tawar. Sebagian besar
masyarakat menganggap molusca ini sebagai hama tanaman padi. Saat ini keong mas
masih merupakan ancaman bagi para petani, yang penyebarannya sangat luas. Selain
dibasmi, ada alternatif lain untuk mengurangi populasi keong mas yaitu dengan
memanfaatkannya agar lebih bernilai ekonomis (Mualim, dkk., 2013: 74)  Hal ini
sesuai dengan firman Allah SWT dalam  (Q.S AL- Shaad [38]:27).
                      
    
Terjemahnya:
“Dan Kami tidak menciptakan langit dan bumi dan apa yang ada antarakeduanya tanpa hikmah. yang demikian itu adalah anggapan orang-orangkafir, Maka celakalah orang-orang kafir itu karena mereka akan masukneraka” (Q.S AL- Shaad [38]:27).
Ayat diatas menyatakan: Dan kami menciptakan langit dan bumi serta apa
yang ada diantara keduanya, seperti udara dan tentu tidak juga kami menciptakan
kamu semua dengan batil yakni sia-sia tanpa hikmah. Yang demikian itu adalah
anggapan orang-orang kafir, dan karenanya mereka berkata bahwa hidup berakhir
didunia ini tidak ada perhitungan, juga tidak ada surga dan neraka, maka kecelakaan
yang amat besar menimpa orang-orang kafir akibat keduanya itu karena mereka akan
masuk neraka.
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7Kata ( ) waaw pada awalan ayat di atas dapat dipahami dan, dengan jalan
memunculan dalam benak satu kalimat sebelumnya, misalnya tidak ada yang sia-sia
dalam ketetapan Kami, dan Kami tidak menciptakan dan seterusnya .
Kata (  ) batbilan dapat berarti sia-sia tanpa tujuan atau dengan
permainan. Allah menciptakan langit dan bumi juga segala yang ada di antara
keduanya dengan tata aturan yang demikian rapih dan indah serta harmonis. Ini
menunjukkan bahwa dia tidak bermain-main yakni tidak menciptakan secara sia-sia
tanpa arah dan tujuan yang benar (Shihab, 2002, vol.12: 134-136 )
Berdasarkan penjelasan ayat diatas yang menyatakan bahwa tidak ada
penciptaan Allah yang sia-sia sekalipun itu keong mas yang  merupakan hama pada
tanaman ternyata mempunyai tubuh lunak yang dilindungi oleh cangkang yang keras
yang hampir seluruhnya dari kalsium karbonat  (CaCO3). Dari kandungan kimia
tersebut, maka cangkang keong mas dapat dimanfaatkan sebagai adsorben dan
kalsium titanat (CaTiO3)  (Islami, dkk., 2014: 2)
1. Klasifikasi Keong Mas
Menurut Riyanto ( 2003:2 ), identifikasi oleh Lembaga Biologi Nasional
(LBN) klasifikasi  keong mas seperti berikut ini:
Filum : Moluska
Klass : Gastropoda
Ordo : Pulmolata
Familia  : Ampullaridae
Genus    : Pomacea
Species  : Pomacea canaliculata L
8Gambar 2.1 : Keong mas (Pomacea canaliculata)
(Sumber: www.geogle.com)
2. Ciri Morfologi keong mas.
Bentuk cangkang keong mas hampir mirip dengan siput sawah yang disebut
gondang, bedanya cangkang keong mas berwarna kuning keemasan hingga coklat
transparan serta lebih tipis. Dagingnya lembut berwarna krem keputihan sampai
merah keemasan atau orange kekuningan, besarnya kurang lebih 10 cm dengan
diameter cangkang 4-5 cm. Bertelur di tempat yang kering 10-13 cm dari permukaan
air, kelompok telur memanjang dengan warna merah jambu seperti buah murbai
karena itu disebut siput murbai, panjang kelompok telur 3 cm lebih, lebarnya 1-3 cm,
dalam kelompok besarnya 4,5-7,7 mg ukuranya 2,0 mm (Riyanto, 2003: 2)
Keong mas memiliki karakteristik khusus yang dapat digunakan untuk
membedakan dengan keong-keong jenis lain yang hidup pada habitat yang sama.
Ukuran tubuhnya sangat beragam dan bergantung pada ketersediaan makanan. Berat
cangkang keong mas dapat mencapai 10-20 gram. Keong mas memiliki umbilicus
terbuka. Operkulum yang menutupi lubang aperture terbuat dari kitin dan merupakan
operkulum tipe konsentris (Pambudi, 2011: 5). Dan pada bagian kepala terdapat dua
buah tentakel sepasang terletak dekat dengan mata lebih panjang dari pada dekat
mulut. Kaki lebar berbentuk segitiga dan mengecil pada bagian belakangnya, mereka
9dapat hidup pada perairan yang deras dengan komponen utama tumbuhan air
(Riyanto, 2003: 2)
3. Habitat keong mas
Menurut Balai Penelitian Sumatera Selatan habitat hidup keong mas adalah
kawasan rawa-rawa yang banyak ditumbuhi keladi (Caladium sp), karena tanaman ini
sukar ditemukan, maka keong mas mencari tempat sesuai habitat hidupnya adalah
area persawahan yang baru ditanami tumbuhan padi (Isnaningsi dan Ristiyanto, 2011:
441).
Keong mas mampu bertahan hidup didalam tanah sampai 6 bulan lamanya
dan jika mendapat pengairan maka keong akan berkembangbiak kembali. Keong mas
muda memakan ruas-ruas tanaman padi yang masih muda (umur ± 1-2 bulan) dan
membuat ruas-ruas tanaman menjadi patah berserakan di sekitar rumpun tanaman
padi. Dampak terburuk adalah produktivitas sawah semakin menurun, bahkan gagal
panen. Populasi keong mas yang tinggi dapat merusak tanaman padi sampai 100%
(Handayani, 2013: 108).
B. Metode Hidrotermal
Metode hidrotermal merupakan salah satu cara untuk mengatasi beberapa
kelemahan dari metode basah, seperti konsumsi waktu panjang dan kontaminasi
kimia. Metode hidrotermal merupakan metode yang sesuai untuk mempersiapkan
kristal yang baik, bentuk dan komposisi yang dapat dicapai pada temperatur rendah
(Wahyuni, 2009: 3).
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Hidrotermal didefinisikan sebagai metode penumbuhan material (kristal) di
dalam air panas pada tekanan tinggi dimana temperatur reaksi dapat dinaikkan diatas
titik didih air dan pencapaian tekanan dari saturasi uap air (Harahap, dkk., 2009: 2).
Proses penumbuhan kristalnya dilakukan dalam bejana tertentu yang disebut autoklaf
(autoclave), yaitu berupa suatu wadah yang terbuat dari baja yang tahan pada suhu
dan tekanan tinggi. Pertumbuhan kristal terjadi karena adanya gradient suhu yang
diatur sedemikian rupa sehingga pada bagian yang lebih panas akan terjadi reaksi
larutan, sedangkan pada bagian yang kebih dingin terjadi proses supersaturasi dan
pengendapan kristal (Assolah, 2015: 19).
Gambar 2.2: Reaktor Hidrotermal
( Sumber:Wahyuni, 2009: 3)
Menurut Assolah (2015:19), metode hidrotermal mempunyai beberapa
kelebihan yaitu :
1. Suhu relatif rendah untuk reaksi
2. Dengan menaikkan suhu dan tekanan dapat menstabilkan preparasi senyawa dalam
keadaan oksidasi yang yang tidak biasanya.
3. Pada kondisi super-heated water, oksida logam yang tidak larut dalam air dapat
menjadi larut atau bila suhu dan tekanan tersebut belum mampu, maka
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ditambahkan garam alkali atau logam yang anionnya dapat membentuk
kompleks dengan padatan sehingga padatan menjadi larut .
5. Menghasilkan partikel dengan kristalisasi yang tinggi
6. Kemurnian tinggi
7. Distribusi ukuran partikel yang homogen.
Metode hidrotermal sangat cocok digunakan dalam pembuatan CaTiO3 agar
nantinya terbentuk kristal dengan tingkat kemurnian yang tinggi dalam jangka waktu
yang singkat. Metode hidrotermal dipilih karena relatif sederhana tanpa
menggunakan peralatan yang rumit dan mahal (Wahyuni, 2009: 3).
C. Kalsium karbonat (CaCO3)
Kalsium karbonat adalah salah satu mineral nonsilikat yang paling luas
tersebar. Sebagai batu kapur, kalsium karbonat merupakan bahan mentah untuk
produk-produk yang berguna, yaitu kapur dan kapur mati (kapur yang telah dicampur
air). Kalsium karbonat mengendap bila karbon dioksida dialirkan bergelembung
melalui suatu larutan air kapur. Berbagai bentuk kalsium karbonat dikenal sebagai
calcite, aragonite, batu kapur, batu pualam dan kapur tembok (Anggraini, 2016: 12).
Kalsium karbonat merupakan senyawa kimia dengan rumus kimia CaCO3.
Kalsium karbonat merupakan komponen utama penyusun cangkang organisme laut,
siput, mutiara, dan kulit telur. Kalsium karbonat umumnya bewarna putih dan sering
dijumpai pada batuan seperti batu kapur, kalsit, marmer, dan batu gamping.
(Nenianti, 2016: 10).
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Gambar 2.3: Serbuk CaCO3
( Sumber : Neniati, 2012: 11)
Kandungan mineral yang utama pada cangkang keong berupa kalsium
karbonat (CaCO3), zat besi, magnesium, kalium dan fosfor. CaCO3 adalah senyawa
kimia berwarna putih yang paling umum dari mineral nonsilikat. Secara spesifik,
mineral kalsium karbonat mempunyai karakteristik rumus molekul CaCO3 dengan
40,04% kalsium, 12,00% karbon, 47,96% oksigen dan 56,03% CaO dan 43,97% CO2
dengan berat molekul 100,09 gr/mol, massa jenis 2,8 gr/cm3, dan titik lebur 82 oC.
(Delvita, dkk., 2015: 17). Menurut Nopriansyah, dkk (2016: 1) Dari 80 gram
cangkang keong mas diperoleh 20 gram serbuk cangkang keong mas. Cangkang
keong mas yang dihasilkan merupakan kalsium karbonat (CaCO3). Pengaplikasian
serbuk cangkang keong mas pada air Sungai Musi mampu menurunkan kekeruhan
sebesar 75%.
Menurut Nenianti (2016: 11), kalsium karbonat (CaCO3) selain dapat
diperoleh dari alam yang salah satunya adalah cangkang keong, kalsium karbonat
(CaCO3) juga banyak diproduksi oleh produsen khusus penyalur kalsium karbonat.
Biasanya produsen tersebut melampirkan Material Safety Data Sheet (MSDS) yang
berisi tentang informasi fisik seperti dibawah ini
Berat molekul : 100,09 gr/mol
Massa jenis : 2,8 gr/cm
Titik lebur : 825 °C
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Berbentuk kristal atau serbuk
Tidak berwarna atau putih
Tidak berbau dan tidak berasa
Menurut Anggraini (2016: 12), sifat-sifat kimia kalsium karbonat (CaCO3)
adalah:
a. Tidak mudah terbakar dan bersifat stabil.
b. Dapat diperoleh secara alami dalam bentuk barang tambang berupa kapur.
c. Merupakan endapan yang dapat diperoleh dari reaksi antara kalsium klorida dan
natrium karbonat.
CaCl2 + Na2CO3→ CaCO3 + 2NaCl (2.1)
d. Bereaksi dalam air
CaCO3 + H2O→ Ca(OH)2 + CO2 (2.2)
e. Bereaksi dengan asam sulfat membebaskan
CaCO3 + H2SO4→ CaSO4 + H2O + CO2 (2.3)
D. Kalsinasi CaCO3 menjadi CaO
Kalsinasi berasal dari bahasa Latin yaitu calcinare yang artinya membakar
kapur. Proses kalsinasi yang paling umum adalah diaplikasikan untuk dekomposisi
kalsium karbonat (batu kapur, CaCO3) menjadi kalsium oksida (kapur bakar, CaO)
dan gas karbon dioksida atau CO2. Produk dari kalsinasi biasanya disebut sebagai
“kalsin“ yaitu  mineral yang telah mengalami proses pemanasan (Arita, dkk., 2014: 1)
Secara umum proses kalsinasi adalah proses pembakaran tahap awal yang
merupakan reaksi dekomposisi secara endhothermic dan berfungsi untuk melepaskan
gas-gas dalam bentuk karbonat atau hidroksida sehingga menghasilkan serbuk dalam
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bentuk oksida dengan kemurnian yang tinggi. Kalsinasi dilakukan pada suhu tinggi
yang suhunya tergantung pada jenis bahannya. Kalsinasi diperlukan sebagai
penyiapan serbuk keramik untuk diproses lebih lanjut dan juga untuk mendapatkan
ukuran partikel yang optimum serta menguraikan senyawa-senyawa dalam bentuk
garam atau dihidrat menjadi oksida, membentuk fase kristal (Anggraini, 2016: 14).
Menurut  Arita, dkk (2014: 2), terdapat beberapa contoh proses kalsinasi
antara lain :
1. Dekomposisi mineral karbonat seperti pada kalsinasi kalsium karbonat
(limestone) menjadi kalsium oksida dan gas karbon dioksida.
2. Dekompisisi mineral hidrat seperti pada kalsinasi bauxsite yang bertujuan
untuk membuang air kristal
3. Dekomposisi zat mudah menguap yang terkandung pada petroleum coke.
Nama lain dari kalsium oksida adalah lime, caustic, quicklime atau gamping.
Kalsium oksida (CaO) merupakan oksida basa yang didapat dari batuan gamping
dimana terkandung kalsium oksida sedikitnya 90% dan magnesia 0-5%, kalsium
karbonat, silika, alumina, feri oksida terdapat sedikit sebagai ketidakmurnian (Arita,
dkk., 2014:1)
Kalsium oksida diperoleh dengan memanaskan cangkang kerang, pemanasan
tersebut mengakibatkan CaCO3 dalam cangkang terdekomposisi menjadi CaO dengan
membebaskan gas CO2.
CaCO3(s) CaO(s) + CO2(g) (2.1)
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Pada persamaan reaksi diatas tampak bahwa dengan pemanasan hingga suhu
tertentu (900 oC), CaCO3 terdekomposisi menjadi CaO dengan membebaskan gas
karbon dioksida (CO2) (Sari, 2009:2).
Menurut Islami, dkk (2014: 1) CaO yang diperoleh dari hasil kalsinasi yang
dilakukan pada suhu 800 oC selama ±10 jam. Kemampuan adsorben diuji terhadap
tembaga dalam larutan melalui variasi konsentrasi ion tembaga, aktivator Na2CO3 dan
waktu kontak dan hasil penelitian terhadap abu dari cangkang keong mas diperoleh
CaO 92,29%.
E. Titanium
Unsur titanium mula-mula ditemukan oleh Reverend William Gregor pada
tahun 1790, tetapi baru pada tahun 1910 bentuk pure titanium pertama kali
diproduksi, dan bahkan sampai sekarang titanium masih sangat mahal apabila
dibandingkan dengan logam lain, misalnya baja nirkarat (Sianiwati dan Ahmad,
2005: 2)
Titanium adalah sebuah unsur kimia dalam tabel periodik yang memiliki
simbol Ti dan nomor atom 22 merupakan logam transisi yang ringan, kuat, tahan
korosi (termasuk tahan terhadap air laut dan chlorine dengan warna putih metalik
keperakan (Fitriani, 2014: 10)
Titanium adalah unsur terbanyak ke sembilan di kerak bumi dan terdistribusi
secara luas. Karena afinitasnya yang besar terhadap oksigen dan unsur lain, titanium
tidak terdapat dalam bentuk logam statis di alam, tetapi dalam bentuk mineral yang
stabil (Sianiwati dan Ahmad, 2005: 2).
Sumber titanium ditemukan dalam bentuk titanite (CaTiO[SiO4]) dan
perovskite (CaTiO3) Titanium di alam terdapat dalam bentuk senyawa dengan
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bilangan oksidasi bervariasi, yaitu bilangan oksidasi +4 (TiCl4, TiO2), +3 (TiCl3,
Ti2O3), atau +2 (TiCl2 TiO) (Saputra, 2010: 9)
Titanium tetraklorida (TiCl2) dan titanium dioksida (TiO2) merupakan contoh
senyawa titanium dengan bilangan oksidasi +4 yang banyak digunakan sebagai
prekursor pada sintesis senyawaan titanium. Titanium tetraklorida dapat disintesis
dari titanium dioksida dengan proses karboklorinasi pada temperatur 1200 oC. TiCl4
adalah cairan tidak berwarna yang memiliki titik leleh – 24,1 oC dan titik didih 136,5
oC serta struktur tetrahedral. TiCl4 akan terdekomposisi dengan cepat jika direaksikan
dengan air membentuk TiO2. TiO2 dalam larutan asam klorida pekat akan terhidrolisis
membentuk senyawa antara TiOCl2 (tionil klorida) (Saputra, 2010: 10)
F. Kalsium Titanat (CaTiO3)
Nama perovskit berasal dari nama mineral CaTiO3 yang diidentifikasi oleh
seorang ahli mineral fisika padatan, sains material dan geologi Rusia. Gustav Rose,
kimiawan asal Jerman, pada tahun 1893 menemukan mineral CaTiO3 di Pegunungan
Ural (Pramita Elfianuari, 2017: 1)
Senyawa dengan struktur perovskit merupakan material yang menjanjikan
dalam teknologi dan sains saat ini, dan merupakan dasar pada ilmu tentang zat padat
dan geosains. Mineral perovskit CaTiO3 merupakan senyawa induk dari kelompok
senyawa perovskit. Digunakan secara luas dalam material keramik elektronik dan
untuk menghentikan limbah radioaktif (Fatihah, 2017: 1)
Perovskit CaTiO3 merupakan mineral yang memiliki rumus stoikiometri
ABO3. Dimana A adalah ion–ion logam blok s, d, atau f yang berukuran lebih besar
(biasanya logam tanah jarang dari deret lantanida dan aktinida) sedangkan B
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merupakan ion–ion logam transisisi. Jumlah muatan kation A dan B adalah +6, yang
dapat tersusun dari kation yang bermuatan (1+5), (2+4) atau (3+3), hal tersebut agar
terjadi keseimbangan muatan dengan muatan negatif 6 yang dibawa oleh tiga ion
oksigen (Idayati, 2008: 3).
Gambar 2.4: Struktur perovskit CaTiO3
(Sumber: Wahyuni, 2009: 2)
Struktur kristal dari jenis CaTiO3 orthorhombik perovskit pertama kali
diterbitkan oleh Helen Dick Mc Gaw pada tahun 1945. Perovskit stabil pada
jangkauan yang sangat luas dari kondisinya dan mempunyai sifat kimia dan fisik
yang unik, yang menjadikan mereka bahan yang ideal untuk banyak aplikasi
teknologi. Perovskit CaTiO3 memiliki berbagai aplikasi dalam teknologi, khususnya
dalam ionics solid-state. Perovskit saat ini digunakan dalam sensor, perangkat
memori (RAM), amplifier, sel bahan bakar, superkonduktor, dan perangkat
elektroptikal ( Elfianuari, 2017: 1-2)
CaTiO3 telah banyak dikaji berbagai sifat fisiknya oleh sejumlah peneliti yaitu
sifat-sifat fisik CaTiO3 yang telah diteliti meliputi sifat listriknya seperti
konduktivitas dan resistivitas, sifat optik, uji sifat termolistrik, studi sifat dielektrik
dan sifat ferolistriknya. Selain itu juga, telah dikaji mengenai strukturnya yaitu
18
struktur kristal dan struktur elektronik, baik secara teoritis maupun eksperimen (Sari,
2009: 2).
Kalsium titanat memiliki aplikasi penting dalam immobilisasi limbah nuklir
tingkat tinggi. Selain dari aplikasi nuklir, kalsium titanat juga ditemukan di beberapa
alat elektronik yang beroperasi pada gelombang mikro. Kalsium titanat sering
digunakan sebagai bahan keramik elektronik, sebagai bahan ferolisktrik dan bahan
dielektrik untuk kapasitor (Wahyuni, 2009: 2). Kapasitor adalah piranti yang berguna
untuk menyimpan muatan dan energi. Kemampuan kapasitor dalam menyimpan
muatan sangat bergantung dari bahan baku kapasitor (Saputra, 2010: 1)
CaTiO3 memiliki bahan berbasis titanat yang dapat ditransformasikan menjadi
bahan dengan karakteristik lain seperti bahan semikonduktor melalui proses doping
misalnya dengan Niobydium (Nb). Transformasi ini dilakukan sesuai dengan aplikasi
yan diinginkan. Disamping itu, kalsium titanat juga berfungsi sebagai katalis pada
proses fotokatalisis dan fotovoltaik (Wahyuni. 2009: 2).
G. X-Ray Fluorescence (XRF)
X-Ray Fluoresence (XRF) merupakan alat yang digunakan untuk analisis
komposisi kimia beserta konsentrasi unsur-unsur yang berkembang dalam suatu
sampel secara kualitatif dan kuantitatif dengan metode spektrometri. XRF dapat
digunakan untuk menentukan elemen utama dengan akurasi yang tinggi dan analisis
kualitatif terhadap sampel dilakukan tanpa menggunakan standar serta minimalnya
preparasi terhadap sampel (Bahri, 2015: 22). Sedangkan analisis kuantitatif untuk
menentukan konsentrasi dalam suatu bahan (Munasir, dkk., 2012: 24).
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Teknik pengujian dengan X-Ray Fluoresence (XRF) digunakan untuk
menentukan komposisi unsur suatu material. Karena teknik pengujian ini sangat cepat
dan tidak merusak dari sampel yang akan diuji. Tergantung pada penggunaanya X-
Ray Fluoresence (XRF) dapat dihasilkan tidak hanya oleh sinar X tetapi juga sumber
eksitasi primer yang lain seperti partikel alpa, proton atau sumber elektron dengan
energi yang tinggi (Krisnawan, 2009:35).
Gambar 2.5: Peralatan Pengujian X-Ray Fluoresence (XRF)
(Sumber: Krisnawan, 2009: 35)
Prinsip kerja XRF yaitu terjadinya tumbukan atom-atom pada permukaan
sampel oleh sinar X dari sumber sinar X. foton yang memiliki energi tinggi (X-rays)
menembak elektron pada kulit dalam (biasanya kulit K atau L) yang menyebabkan
elektron tersebut berpindah ke lapisan kulit luarnya. Pada saat bersamaan, kulit dalam
terjadi kekosongan elektron dan menyebabkan keadaan yang tidak stabil sehingga
elektron dari kulit di atasnya berpindah mengisi kekosongan dengan mengemisikan
sinar (fluorescence) dengan energi sebesar perbedaan energi dari kedua keadaan dan
panjang gelombang yang sesuai dengan karekteristik dari tiap elemen. Intensitas sinar
yang diemisikan sebanding dengan konsentrasi dari tiap elemen (Bahri, 2015: 23).
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H. X-Ray Diffraction (XRD)
Dipraksi sinar X merupakan suatu metode analisis yang didasarkan pada
interaksi antara materi dengan radiasi elektromagnetik sinar-X yaitu pengukuran
radiasi sinar-X yang terdipraksi oleh bidan kristal, penghamburan sinar-X oleh unit-
unit pada kristal, akan menghasilkan pola difraksi yang digunakan untuk menentukan
susunan partikel pada pola padatan. XRD digunakan untuk mengetahui ciri utama
kristal, seperti parameter kisi dan tipe struktur. Selain itu, juga dimanfaatkan untuk
mengetahui rincian lain seperti susunan berbagai jenis atom dalam kristal, kehadiran
cacat, orientasi, dan cacar kristal (Bahri, 2015: 24).
Prinsip kerja XRD secara umum adalah sebagai berikut, XRD terdiri dari tiga
bagian utama yaitu tabung sinar-X, tempat objek yang diteliti, dan detektor sinar-X.
Sinar-X dihasilkan di tabung sinar-X yang berisi katoda memanaskan filamen,
sehingga menghasilkan elektron. Perbedaan tegangan menyebabkan percepatan
elektron akan menembaki objek. Ketika elektron mempunyai tingkat energi yang
tinggi dan menabrak elektron dalam objek sehingga dihasilkan pancaran sinar-X.
Objek dan detektor berputar untuk menangkap dan merekam intensitas refleksi sinar
-X. Detektor merekam dan memproses sinyal sinar-X dan mengolahnya dalam bentuk
grafik (Fitriana, 2014: 31-32).
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Gambar 2.6: Komponen-konponen X-Ray Diffarction (XRD)
(Sumber: Fitriana: 2014, 32)
Beberapa pemakaian difraksi serbuk sinar-X antara lain digunakan sebagai (1)
pembeda antara bahan kristalin dan amorf, (2) penentuan struktur kristal bahan, (3)
penentuan distribusi elektron dalam atom, dan seluruh sel satuan, (4) penentuan
orientasi kristal tunggal, (5) penentuan tekstur bahan dalam berbutir majemuk
polygrain, (6) identifikasi fase kristalin, (7) pengukuran batas daya larut, dan
penentuan diagram-diagram fase, (8) penentuan strain dan ukuran butir kecil (9)
pengukuran berbagai keacakan, keteraturan dan cacat kristal (Fitriana, 2014: 31-32).
I. Electron Micrsocopy (SEM)
SEM adalah suatu tipe mikroskop elektron yang menggambarkan permukaan
sampel melalui proses scanning dengan menggunakan pancaran energi yang tinggi
dari elektron. SEM juga dapat digunakan untuk menganalisis mikrostruktur suatu
bahan, mengetahui bentuk dan ukuran dari butir-butir serta mengetahui interaksi satu
butir dengan butir lainnya (Nenianti, 2016: 18).
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Prinsip kerja SEM adalah menembakkan permukaan benda dengan berkas
elektron berenergi tinggi. Permukaan benda yang dikenai berkas elektron akan
memantulkan kembali berkas tersebut atau menghasilkan elektron sekunder ke
segala arah. Tetapi ada satu arah dimana berkas dipantulkan dengan intensitas
tertinggi. Detektor di dalam SEM mendeteksi elektron yang dipantulkan dan
menentukan lokasi berkas yang dipantulkan dengan intensitas tertinggi. Arah
tersebut memberikan informasi profil permukaan benda seperti seberapa landai dan
kemana arah kemiringan  (Fitriana, 2014: 34).
Gambar 2.7 Instrumen Scanning Electron Microscopi- Energi
Dispersive X-Ray (SEM/EDX)
(Sumber: www.geogle.com)
Menurut Fitriana (2015:37), sebuah sistem mikroskop elektron (SEM)
memiliki beberapa peralatan utama antara lain.
1. Pistol elektron, biasanya berupa filamen yang terbuat dari unsur yang mudah
melepas elektron misal tungsten.
2. Lensa untuk elektron, berupa lensa magnetis karena elektron yang bermuatan
negatif dapat dibelokkan oleh medan magnet.
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3. Sistem vakum, karena elektron sangat kecil dan ringan maka jika ada molekul
udara, elektron yang berjalan menuju sasaran akan terpencar oleh tumbukan
sebelum mengenai sasaran sehingga menghilangkan molekul udara menjadi
sangat penting.
24
BAB III
METODE PENELITIAN
A. Waktu dan Tempat
Penelitian ini  dilaksanakan pada bulan Juli – bulan November 2017 di
laboratorium BBIHP (Balai Besar Industri Hasil Perkebunan), Kimia Fisika, Kimia
Analitik dan Biokimia Fakultas Sains dan Teknologi Universitas Islam Negri (UIN)
Alauddin Makassar, Laboratorium XRD dan XRF Science Building Universitas
Hasanuddin (UNHAS), Laboratorium SEM Kimia Fisika MIPA Universitas Negri
Makassar (UNM).
B. Jenis Penelitian
Penelitian ini merupakan penelitian eksperimen yang meliputi pembuatan
serbuk CaO, Penentuan kadar CaO, Pembuatan larutan TiOCl2 dan CaCl2, sintesis
kristal CaTiO3 dengan metode hidrotermal variasi suhu kalsinasi, karakterisasi kristal
dengan alat XRD dan SEM.
C. Alat dan Bahan
1. Alat
Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini di antaranya adalah Scanning
Electron Microscopy (SEM), X-Ray Diffraktometer (XRD) MAXIma 7000
Shimadzu, X-Ray  5yFlourescence (XRF), lemari asam merek ESCO, autoclave,
furnance, ayakan 100 mesh, magnetic stirer , neraca analitik merek ohaus, oven, pH
meter dan alat-alat gelas.
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2. Bahan
Bahan-bahan yang digunakan adalah aguades (H2O), air bebas ion (H2O),
aluminium Foil, asam klorida (HCl) 37% p. a, asam klorida (HCl) 1M, cangkang
keong mas, kertas saring whatman no. 42, natrium hidroksida (NaOH), larutan TiCl4
(Titanium tetraklorida) 99% p.a dan tissu.
D. Prosedur Kerja
1. Preparasi Cangkang Keong Mas (Pomacea Canaliculaa)
Cangkang direndam air panas beberapa saat kemudian dilakukan pelepasan
membran, kemudian dilakukan pencucian dengan air secara berulang sampai bersih,
lalu diangin-anginkan kemudian di haluskan dan diayak dengan ayakan 100 mesh
selanjutnya di oven pada suhu 100 oC.
2. Pembuatan Serbuk Kalsium Oksida (CaO)
Menimbang cangkang keong mas 50 gr sebanyak 3 kali untuk dikalsinasi
pada suhu 800 °C, 900 °C dan 1000 °C selama 5 jam sehingga diperoleh serbuk CaO
berwarna putih. Selanjutnya dilakukan penentuan kadar kalsium dalam CaO
menggunakan alat XRF
3. Analisis dengan X-Ray Flouresence (XRF)
Menyalakan alat monitor, pada saat dinyalakan tampilan display pada monitor
untuk pengoperasian alat XRF pada tampilan counter pada layar menunjukkan angka
0 s/d 10 pcs, melakukan kalibrasi terlebih dahulu. Selanjutnya ketika XRF
dioperasikan spinner sampel holder dengan holder (tempat sampel) yang berukuran 3
cm yang berjumlah 10 lubang pada suatu piringan akan bergerak menuju posisi
holder satu dan berhenti secara otomatis pada tampilan display digital DX-95 akan
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menunjukkan angka yang sama. Kondisi pengukuran pada tegangan 14 KV dan kuat
arus 90 A setiap pengukuran memerlukan waktu 300 detik.
4. Pembuatan Kristal
a. Pembuatan larutan TiOCl2
Sebanyak 15 tetes larutan HCl pekat ditambahkan secara perlahan pada 50 mL
air es bebas ion dengan. Larutan tersebut diaduk selama 1–2 menit menggunakan
pemutar magnetik sehingga homogen. Kemudian sebanyak 2 mL larutan TiCl4
ditambahkan secara perlahan dan warna larutan berubah menjadi putih. Larutan
diaduk menggunakan pemutar magnetik selama 60 menit. Selama proses pengadukan,
larutan berada dalam penangas es. Setelah 60 menit, larutan didiamkan dalam lemari
es selama 24 jam, agar warna larutan yang putih berubah menjadi bening. Warna
bening menunjukkan bahwa TiOCl2 telah terbentuk.
b. Pembuatan larutan kalsium klorida (CaCl2)
CaO ditimbang secara berurutan 1,0676 gr; 1,0874 gr; 1,0928 gr kemudian
direaksikan dengan HCl 1 M sebanyak 36,4 mL kemudian diaduk hingga homogen
hingga terbentuk larutan CaCl2.
C. Pembuatan Kristal Kalsium Titanat (CaTiO3)
Sintesis CaTiO3 dilakukan dengan menambahkan larutan CaCl2 secara
perlahan-lahan ke dalam larutan TiOCl2 lalu diaduk dengan pemutar magnetik.
Kemudian ditambahkan NaOH 6 M sampai pH 12. Sebanyak 40 mL larutan
dimasukkan ke dalam autoklaf, kemudian dipanaskan dengan suhu 120 oC selama 4
jam. Kristal yang diperoleh dicuci dengan aquades kemudian disaring lalu
dikeringkan dalam oven pada suhu 150 oC selama 3 jam.
27
5. Karakterisasi CaTiO3
a. Analisis X-Ray Difraction (XRD)
Menyiapkan sampel yang akan dianalisis, kemudian merekatkannya pada
kaca dan memasang pada tempatnya berupa lempeng tipis berbentuk persegi panjang
(sampel holder) dengan lilin perekat. Memasang sampel yang telah disimpan pada
sampel holder kemudian meletakkannya pada sampel stand dibagian goniometer.
Memasukkan parameter pengukuran pada software pengukuran melalui komputer
pengontrol, yaitu meliputi penentuan scan mode, penentuan rentang sudut, kecepatan
scan cuplikan, memberi nama cuplikan dan memberi nomor urut file data.
Mengoperasikan alat difraktometer dengan perintah “start” pada menu komputer,
dimana sinar-X akan meradiasi sampel yang terpancar dari target Cu dengan panjang
gelombang 1,5406 Å. Melihat hasil difraksi pada komputer dan itensitas difraksi pada
sudut 2tertentu dapat dicetak oleh mesin printer. Mengambil sampel setelah
pengukuran cuplikan selesai.
b. Scanning Electron Microscopy (SEM)
Menyiapkan sampel yang akan dianalisis dan merekatkannya pada specimen
holder (dolite, double sticy tape). Membersihkan sampel yang telah terpasang pada
holder dengan hand blower. Memasukkan sampel dalam mesin coating untuk diberi
lapisan tipis yang berupa gold-poladium selama 4 menit sehingga menghasilkan
lapisan dengan ketebalan 200-400 Å. Memasukkan sampel kedalam specimen
chamber. Mengamati dan mengambil gambar pada layar SEM dengan mengatur
perbesaran yang diinginkan.
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BAB IV
HASIL DAN PEMBAHASAN
A. Hasil Penelitian
Adapun hasil penelitian ini adalah dilakukan melalui tiga tahap yaitu preparasi
cangkang keong mas dan pembuatan serbuk kalsium oksida (CaO) dari cangkang
keong mas, pembuatan kalsium titanat (CaTiO3) dan karakterisasi kalsium titanat
(CaTiO3) menggunakan XRD dan SEM.
1. Karakterisasi CaO dari cangkang keong mas dengan menggunakan XRF
Analisis komposisi kimia pada serbuk cangkang keong mas menggunakan alat
XRF dimana :
a. Analisis CaO suhu 900 oC
Jumlah sampel sebelum kalsinasi = 50 gram
Jumlah sampel setelah kalsinasi = 45,97 gram
Tabel 4.1 Komposisi kimia serbuk cangkang keong mas dengan kalsinasi 900 OC
No. Senyawa Kadar  %
1 CaO 95,60
2 SiO2 3,05
3 SrO 0,75
4 Fe2O3 0,48
5 Nb2O5 0,03
6 Cr2O3 0,02
7 MoO3 0,02
8 SnO2 0.01
9 In2O3 0,01
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Pada Tabel 4.1 komposisi kimia serbuk cangkang keong mas kalsinasi suhu
900 oC terdapat beberapa senyawa oksida dan yang paling tinggi yaitu kalsium oksida
(CaO) yaitu 95,60%.
b. Analisis CaO suhu 1000 oC
Jumlah sampel sebelum kalsinasi = 50 gram
Jumlah sampel setelah kalsinasi = 47,049 gram
Tabel 4.2 Komposisi kimia serbuk cangkang keong emas kalsinasi 1000 oC
No. Senyawa Kadar  %
1 CaO                                        93,86
2 SiO2 4,72
3 SrO 0,72
4 Fe2O3 0,48
5 TiO2 0,13
6 Nb2O5 0,03
7 MoO3 0,02
8 SnO2 0,09
9 RuO4 0.08
10 In2O3 0,08
11 Sb2O3 0,08
Pada Tabel 4.2 komposisi kimia serbuk cangkang keong mas kalsinasi suhu
1000 oC terdapat beberapa senyawa oksida dan yang paling tinggi yaitu kalsium
oksida (CaO) yaitu 93,86%
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c. Analisis CaO suhu 1100 oC
Jumlah sampel sebelum kalsinasi = 50 gram
Jumlah sampel setelah kalsinasi = 44,908 gram
Tabel 4.3 Komposisi kimia serbuk cangkang keong emas kalsinasi 1100 oC
No.                 Senyawa Kadar  %
1. CaO 93,40
2. SiO2 5,03
3. SrO 0,73
4. Fe2O3 0,63
5. TiO2 0,05
6. V2O5 0,04
7. Nb2O5 0,03
8. MoO3 0.02
9. SnO2 0,01
10. Sb2O3 0,01
11. In2O3 0,01
12. RuO4 0,09
Pada Tabel 4.3 komposisi kimia serbuk cangkang keong mas  kalsinasi suhu
1100 oC terdapat beberapa senyawa oksida dan yang paling tinggi yaitu kalsium
oksida (CaO) yaitu 93,40%
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2. Karakterisasi Kalsium Titanat (CaTiO3)
a. Analisis XRD
Karakterisasi XRD bertujuan untuk mengidentifikasi struktur kristal dari
kalsium titanat dan berfungsi untuk mengetahui parameter kisi, jenis struktur dan
ukuran butir dapat dilihat sebagai berikut:
1. Hasil XRD dari CaTiO3 suhu kalsinasi 900 oC
Tabel 4.4 Hasil XRD kalsium Titanat (CaTiO3) kalsinasi suhu 900 oC
Jenis Mineral Kadar % Bentuk Kristal Ukuran Partikel
Kalsium Titanat 84,2% ortorombik 17,65 nm
Berdasarkan Tabel 4.4 menunjukkan bahwa kristal yang terbentuk adalah
kristal CaTiO3 yang dihasilkan dari hasil sintesis cangkang keong mas berbentuk
kristal orthrombik dengan nilai rata-rata ukuran kristal yang dominan yaitu 17, 65 nm
dengan derajat kristalinitas sebesar 84,2%.
2. Hasil XRD dari CaTiO3 suhu kalsinasi 1000 oC
Tabel 4.5 Hasil XRD kalsium Titanat (CaTiO3) kalsinasi suhu 1000 oC
Jenis Mineral Kadar % Bentuk Kristal Ukuran Partikel
Kalsium Titanat 64,7% ortorombik 35,96 nm
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Berdasarkan Tabel 4.5 menunjukkan bahwa kristal yang terbentuk adalah
CaTiO3 yang dihasilkan dari hasil sintesis cangkang keong mas yang berbentuk
kristal orthrombik dengan nilai rata-rata ukuran kristal yang dominan yaitu 35,96 nm
dengan derajat kristalinitas sebesar 64,7%.
3. Hasil XRD dari CaTiO3 suhu kalsinasi 1100 oC
Tabel 4.6 Hasil XRD kalsium Titanat (CaTiO3) kalsinasi suhu 1100 OC
Jenis Mineral Kadar % Bentuk Kristal Ukuran Partikel
Kalsium Titanat 55,7% ortorombik 34,89  nm
Berdasarkan Tabel 4.6 menunjukkan bahwa kristal yang terbentuk adalah
kristal CaTiO3 yang dihasilkan dari hasil sintesis cangkang keong mas yang
berbentuk bentuk kristal orthrombik dengan nilai rata-rata ukuran kristal yang
dominan yaitu 34,89 nm dengan derajat kristalinitas sebesar 55,7%.
b. Analisis Scanning Electron Microscopy (SEM)
Bentuk morfologi CaTiO3 hasil sintesis dari cangkang keong mas dengan
SEM adalah sebagai berikut:
Gambar 4.1 hasil SEM dengan perbesaran 5 µm pada suhu 900 0C
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Gambar 4.2 hasil SEM dengan perbesaran 5 µm pada suhu 1000 0C
Gambar 4.3 hasil SEM dengan perbesaran 5 µm pada suhu 1100 0C
B. Pembahasan
1. Preparasi Cangkang Keong Mas (Pomacea Canalicuata)
Cangkang keong mas yang digunakan dalam penelitian ini adalah cangkang
keong mas yang berasal dari persawahan Kabupaten Gowa selanjutnya dilakukan
preparasi pada cangkang keong mas dimana preparasi dilakukan untuk meghilangkan
sisa-sisa kotoran yang menempel pada cangkang dimana sampel cangkang keong mas
preparasi diwali dengan perendaman dengan air panas, perendaman ini dilakukan
untuk mempermudah keluarnya daging dari cangkang keong mas setelah itu dicuci
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menggunakan air secara berulang-ulang untuk memastikan tidak ada lagi kotoran
yang menempel di luar maupun di dalam lubang  cangkang. Setelah itu cangkang
tersebut di tiriskan sambil diangin-anginkan agar cangkang tersebut betul-betul tidak
terdapat lagi air di lubang cangkang keong mas. Setelah itu dihaluskan hal ini
bertujuan untuk mendapatkan cangkang keong mas yang berukuran 100 mesh.
Selanjutnya di oven pada suhu 100 oC untuk memastikan tidak ada lagi air yang
terdapat dalam serbuk cangkang keong mas.
2. Pembuatan Serbuk Kalsium Oksida (CaO)
Pembuatan serbuk kalsium oksida ini (CaO) diawali dengan melakukan
kalsinasi atau dengan menggunakan teknik sintering (pemanasan dengan suhu tinggi)
dengan menggunakan tanur suhu 900 oC, 1000 oC, 1100 oC selama 5 jam yang
bertujuan untuk menghilangkan karbonat yang merupakan zat pengganggu dalam
pembuatan krisal. Kalsinasi bertujuan untuk mengeliminasi komponen organik dan
mengkonversi senyawa kalsium karbonat (CaCO3) sebagai komponen utama
cangkang menjadi kalsium oksida (CaO).
CaCO3 (s) CaO (s) + CO2 (g) (4.1)
Reaksi diatas merupakan reaksi penguraian CaCO3 menghasilkan CaO
dengan melepaskan CO2 dalam bentuk gas. Senyawa CaO yang dihasilkan pada
reaksi diatas nantinya digunakan sebagai prekursor dalam pembentukan CaTiO3.
Sedangkan CO2 yang terkandung di dalam kalsium karbonat akan menguap ketika
dipanaskan pada suhu tinggi.
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Berdasarkan penguraian reaksi diatas sesuai dengan hasil penelitian yang
dilakukan (Setiowati, dkk., 2014) yang menggunakan cangkang kerang darah pada
temperatur kalsinasi 900 oC selama 5 jam menghasilkan kalsium oksida.
3. Analisis kalsium oksida (CaO) menggunakan XRF
Uji kuantitatif sampel cangkang keong mas dengan menggunakan alat
instrument XRF. Pengujian dengan XRF ini dapat digunakan untuk menentukan
komposisi kima yang terdapat pada cangkang keong mas.
Tabel 4.1 data hasil pengujian XRF pada sampel cangkang keong mas kalsinasi
suhu 900 oC dapat dilihat bahwa komponen yang paling banyak yaitu CaO  95,60%
kemudian sisanya merupakan senyawa lain yang persentasinya sangat kecil salah
satunya yaitu SiO2 3,05% dan senyawa-senyawa yang lain persentasinya di bawah
1%. Tabel 4.2 data hasil pengujian XRF pada sampel cangkang keong mas kalsinasi
suhu 1000 oC dapat dilihat bahwa komponen yang paling banyak yaitu CaO 93,86 %
kemudian sisanya merupakan senyawa lain yang persentasinya sangat kecil yaitu
salah satunya yaitu dan SiO2 4,721% dan senyawa lainnya dibawah 1% . Begitupun
dengan Tabel 4.3 data hasil pengujian XRF kalsinasi suhu1100oC komponen yang
paling banyak yaitu CaO 93,40% dan sisanya merupakan senyawa lain yang
persentasinya sangat kecil yaitu SiO2 5,03%,
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Gambar 4. 4 grafik hubungan antara suhu dengan kadar CaO
Berdasarkan Grafik di atas dapat dilihat bahwa kandungan cangkang keong
mas yang paling dominan adalah CaO yang berturut-turut yaitu 95,60%, 93,86%,
93,40%. Berdasarkan data penelitian di atas sesuai dengan penelitian menurut (Islami,
dkk., 2014) yang menganalisis kadar CaO dari cangkang keong mas dari daerah Kota
Bagansiapiapi Kabupaten Rokan Hilir sebagai adsorben tembaga (Cu) dimana kadar
CaO sebesar 92,29%. Dari data tersebut dapat dilihat bahwa komposisi CaO yang
tertinggi adalah cangkang keong mas dari kabupaten Gowa dibandingkan dari daerah
tersebut. Hal ini karena dipengaruhi letak geografis.
Berdasarkan data di atas juga dapat di lihat bahwa semakin tinggi kalsinasi
semakin berkurang kadar CaO pada sampel cangkang keong. Hal ini sesuai dengan
penelitian yang dilakukan (Solechan dan Anwar, 2014) yang menggunakan variasi
kalsinasi pada suhu 300 oC; 600 oC; 900 oC dan 1200 oC dimana pada temperatur 600
oC memberikan kristalinitas yang sedikit lebih tinggi dari pada temperatur 300 oC.
Kemudian di temperatur 900 oC kristalisasinya lebih tinggi dari pada di 600 oC
kemudian di suhu 1200 oC terjadi penurunan kristalisasi. Hal ini menunjukkan bahwa
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di suhu 900 oC sampel telah terbentuk kristal dengan tingkat kristalisasi yang tinggi
atau kristal yang sempurna dan suhu di atas 900 oC menunjukkan penurunan dengan
kristanalitas yang disebabkan oleh kerusakan kristal dari sampel tersebut akibat
temperatur dari kalsinasi tersebut. Selain itu juga terdapat penelitian
(Solecahan, 2015) yang menggunakan variasi kalsinasi pada suhu 900 oC, 100 oC dan
1100 oC yang menyatakan bahwa suhu kalsinasi yang optimum adalah suhu 900
oC karena persentasi kristalisasinya lebih tinggi dari pada suhu 1000 oC sedangkan
suhu 1000 oC lebih tinggi dari pada suhu 1100 oC.
Hasil yang diperoleh pada penelitian ini banyaknya kandungan CaO yang
terdapat pada cangkang keong mas yaitu sekitar 95,60% ini menandakan bahwa
nikmat Allah sangat luas kepada ummatnya sesuai dengan surah (Q.S Ibrahim
[14]:34)
                
   
Terjemahannya:
“dan Dia telah memberikan kepadamu (keperluanmu) dan segala apa yang kamumohonkan kepadanya. dan jika kamu menghitung nikmat Allah, tidaklah dapatkamu menghinggakannya. Sesungguhnya manusia itu, sangat zalim dan sangatmengingkari (nikmat Allah).”
Maksud ayat di atas yaitu sudah banyak anugrah Allah tetapi itu baru sedikit dari
anugrah–Nya yang telah melimpah. Untuk menyebutnya diperlukan sederet ungkapan
sedangkan untuk menghitungnya merupakan hal yang mustahil, maka secara singkat
ayat ini menyatakan : dan dia telah menganugerahkan kepada kamu segala keperluan
hidup kamu dari segala yang kamu mohonkan kepada Nya baik permohonan secara
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lisan maupun sekedar melihat kebutuhan kamu tanpa permohonan lisan. Dan jika
kamu menghitung nikmat Allah yang telah di anugerahkan-Nya kepada kamu niscaya
tidak dapat menghitungnya. Sungguh banyak nikmat itu namun banyak manusia yang
tidak mensyukurinya. Sesungguhnya manusia yang tdak mensyukuri yakni sangat
zalim dan kafir, yakni sangat mengingkari dan tidak mensyukuri nikmat Allah itu
(Shihab, 2002, vol.7: 61-62 )
Allah memberikan penegasan bahwa nikmat Allah yang diberikan kepada
kamu tidak dapat kamu menghitungnya salah satu nikmatnya yaitu berasal dari
cangkang keong mas yang meskipun diketahui hanya menjadi hama pada tumbuhan
ternyata dibalik semua itu ada cangkang keong mas mengandung kalsium oksida
yang tinggi yang dapat dimanfaatkan untuk keperluan manusia itu sendiri dan Allah
selalu memerintahkan untuk selalu bersyukur kepada-Nya atas nikmat Allah yang
diberikan kepada kita.
4. Sintesis Kalsium Titanat (CaTiO3)
Sintesis hidrotermal didefinisikan sebagai metode penumbuhan material
(kristal) di dalam air panas pada tekanan tinggi. Penumbuhan kristal dilakukan di
dalam autoclave dari bahan stainless steel. Jika temperatur meningkat maka tekanan
akan meningkat dalam autoclave. Metode hidrotermal merupakan metode yang sesuai
untuk mempersiapkan kristal yang baik bentuk dan komposisi yang dapat dicapai
(Sari,  2009: 2)
Sintesis kalsium titanat dengan metode hidrotermal membutuhkan prekursor
CaO dan TiCl4. Pemilihan TiCl4 sebagai prekursor karena beberapa peneliti telah
mengembangkan beberapa metode sintesis sehingga sintesis dapat dilakukan pada
suhu rendah di bawah 200 oC yaitu dengan tidak  menggunakan TiO2. Berdasarkan
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penelitian (wahyuni, 2009), yang menggunakan TiO2 sebagai prekursor yang
membutuhkan suhu 200 0C pada saat proses hidrotermalnya sehingga dalam
penelitian ini tidak menggunakan prekursor  TiO2 tetapi menggunakan TiCl4.
Penelitian kalsium titanat ini yaitu dengan mereaksikan air bebas ion
ditambahkan HCl pekat kemudian TiCl4 yang akan menghasilkan senyawa TiOCl2,
selanjutnya di aduk dengan menggunakan pengaduk magnetik stirer selama 60 menit.
Kemudian senyawa TiOCl2 dapat terbentuk setelah di simpan dalam lemari es dan
larutan akan berubah dari putih menjadi bening. Hal ini sejalan dengan penelitian
yang dilakukan (Saputra, 2010: 18) yang menggunakan larutan TiCl4 sebagai
prekursor dalam pembuatan TiOCl2 dimana larutan tersebut akan terbentuk warna
putih. Dan akan berubah menjadi warna bening setelah di simpan dalam lemari es.
Reaksi yang terjadi adalah sebagai berikut:
H2O(I) + HCl(aq) + TiCl4(aq) TiOCl2(aq) + 3 HCl(aq) (4.2)
Selanjutnya  TiOCl2 yang sudah terbentuk di tambahkan larutan CaCl2 dimana
larutan CaCl2 ini dapat terbentuk dengan menimbang CaO dari cangkang keong mas
kemudian ditambahkan HCl. Hal ini sesuai dengan penelitian yang dilakukan
(Solecha, dkk., 2015: 2) yang menyatakan bahwa serbuk cangkang telur yang
merupakan sumber CaO dicampur dengan HCl menghasilkan reaksi CaCl2
sebagaimana reaksi di bawah berikut:
CaO (s) + 2HCl (aq) CaCl2 (aq) + H2O (4.3)
40
Selanjutnya dilakukan penambahan NaOH sampai pH 12 pada campuran
larutan CaCl2 dan TiOCl2 untuk pembentukan kristal CaTiO3. Hal ini sesuai dengan
teori yang dilakukan (Lim dkk., 2014 ) yaitu pH 12 adalah pH yang optimum untuk
pembentukan kristal CaTiO3 dengan ukuran yang relatif kecil. Reaksi yang terjadi
dalam pembentukan kristal CaTiO3 pada pH 12 adalah :
TiOCl2 (aq) +CaCl2 (aq)+4NaOH (aq CaTiO3 (aq) 4NaCl (aq) + 2H2O(l) (4.6)
Keberadaan basa (OH-) mempunyai peranan penting dalam reaksi
pembentukan CaTiO3. Keberadaan OH- mendukung terjadinya pembentukan CaTiO3.
Sehingga dalam penelitian ini menggunakan pH basa karena pada kondisi asam tidak
terbentuk CaTiO3. Berdasarkan penelitian yang dilakukan oleh (Julianto, 2012) pada
kondisi asam, tidak terjadi pembentukan CaTiO3 disebabkan tidak tersedianya OH-
pada reaksi tersebut. Senyawa TiOCl2 tidak dapat bereaksi dengan ion Ca2+ sehingga
proses pemanasan yang terjadi hanya akan mengubah TiOCl2 menjadi TiO2.
Berdasarkan reaksi diatas dapat dilihat bahwa terdapat reaksi antara asam dan basa.
Ion-ion OH- bereaksi dengan asam dari TiOCl2, sehingga ketersediaan OH- sangat
penting untuk mendukung terjadinya pembentukan CaTiO3. Setelah itu larutan
tersebut (CaTiO3) dimasukkan ke dalam reaktor hidrotermal dimana dalam reaktor ini
pembentukan CaTiO3 di pengaruhi oleh tekanan yang menyebabkan kemurnian
kristal CaTiO3 akan meningkat dengan meningkatnya tekanan dalam alat yang
digunakan pada proses sintesis. Adapun penyebab kemurnian kristal CaTiO3 karena
metode hidrotermal memanfaatkan tekanan tinggi untuk pembentukan kristal
(Saputra, 2010).
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Kristal CaTiO3 kemudian di saring untuk  mendapatkan residu CaTiO3
kemudian residu tersebut di oven pada suhu 150 oC yang bertujuan untuk
menguapkan kadar air dan asam kristal CaTiO3 sehingga pada penelitin ini variasi
suhu kalsinasi dengan menggunakan suhu 900 °C,1000 °C ,1100 °Cmenghasilkan
derajat kristanilisasi pada suhu 900 °C yaitu 84.2%, dengan ukuran kristal 17,65 nm,
suhu 1000 °C menghasilkan derajat kristalisasi yaitu 64,7% dengan ukuran kristal
yaitu 35,96 nm sedangkan suhu 1100 °C menghasilkan derajat kristalisasi yaitu 55.7%
dengan ukuran kristal yaitu 34,897 nm.
5. Karakterisasi CaTiO3 Cangkang Keong Mas
a. Analisis menggunakan X-Ray Diffraction XRD
CaTiO3 hasil sintesis kemudian  di karakterisasi dengan menggunakan X-Ray
Diffraction (XRD)  dengan menggunakan sinar X (shimadzu XRD-7000), hal ini
bertujuan untuk mengkarakterisasi struktur kristal, ukuran kristal dari suatu bahan
padat. Data yang diperoleh berupa jarak antar bidang, intensitas dan besar sudut 2
theta (2θ) .
Hasi analisis XRD dengan variasi pada pembuatan CaO menghasilkan pola
difraksi yang berbeda-beda seiring meningkatnya suhu kalsinasi yang mempengaruhi
derajat krstalisasinya. Variasi suhu kalsinasi  pembuatan CaO sangat mempengaruhi
proses sintesis. Hal ini sesuai dengan penelitian yang dilakukan (Solechan, 2015 )
bahwa suhu kalsinasi sangat mempengaruhi derajat kristalisasinya dimana variasi
yang digunakan yaitu 900 oC, 1000 oC, 1100 oC dan yang optimum derajat
kristalisasinya terjadi pada suhu 900 oC.
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Pengujian XRD ini menunjukkan jenis dari mineral dari CaTiO3 adalah
ortorombik. Difraktogram CaTiO3 teraktifasi dapat dilihat pada hasil XRD pada suhu
900 oC, 1000 oC, 1100 oC.  Dimana pada suhu kalsinasi  900 oC spektrum pada
Gambar 4.5 dibawah ini terdapat puncak-puncak fase sudut 2 23,30000; 33,40880;
47,40430; 59,190000; 69,230000 yang menunjukkan bahwa kristal yang terbentuk
adalah kristal CaTiO3
Gambar 4.5 Analisis XRD Hasil Sintesis CaTiO3 suhu kalsinasi 900 oC
Kemudian diafraktogram pada suhu kalsinasi 1000 oC spektrum pada Gambar
4.6 di bawah ini terdapat puncak-puncak fase sudut 2 24,23950; 33,62000; 44,04590;
47,86730; 59,60400; 69,234 yang diperoleh menunjukkan bahwa kristal yang
terbentuk adalah kristal CaTiO3.
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Gambar 4.6 Analisis XRD Hasil Sintesis CaTiO3 suhu kalsinasi 1000 oC
Selanjutnya diafraktogram pada suhu kalsinasi 1100 oC yaitu menunujukkan
puncak difraksi yaitu 2θ = 23,60660; 33,41330; 47,46000; 59,72000; 69,60000 yang
diperoleh menunjukkan bahwa kristal yang terbentuk adalah kristal CaTiO3.
Gambar 4.7 Analisis XRD Hasil Sintesis CaTiO3 suhu kalsinasi 1100 oC
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Berdasarkan hasil XRD diatas ketiga variasi kalsinasi tersebut pada puncak
utamanya peak yang memiliki intensitas paling tinggi terdapat pada sudut 2θ yaitu
pada suhu 900 oC = 33.0488, 1000 oC =33,6200, 1100 oC= 33,4133. ketiga hasil
XRD memilki puncak 2 mulai dari rata-rata 230 sampai 690 dengan pola difraksi
JCPDS 96-900-9082 dan menunjukkan bentuk mineral ortorombik. Hal ini sesuai
dengan penelitian yang dilakukan (Hakim, 2014) yang menghasilkan puncak difraksi
pada sudut 2 yaitu mulai dari 33.14° sampai 69,45°; yang menunjukkan bentuk
kristal puncak yang tajam menunjukkan CaTiO3 hasil sintesis memiliki kekristalan
yang tinggi sedangkan penelitian yang dilakukan (Husnah dan Hamzah, 2014)
menghasilkan puncak CaTiO3 yang memiliki intensitas yang tinggi dan tajam dan
menunjukkan  pada sudut 2θ mulai dari 23,36°sampai 59,42°.
Data difraktogram CaTiO3 ukuran kristal dengan menggunakan perhitungan
FWHM (Full Widht ar Half Maximun) dengan menghitung analisis data ukuran
partikel menggunakan persamaan Scherrer. Perhitungan dengan menggunakan
Scherrer dapat dilihat pada lampiran di bawah diperoleh ukuruan diameter partikel
rata-rata sebesar yaitu pada 900 oC yaitu sebesar  17,65 nm dengan derajat kristalisasi
84,2%; suhu 1000 oC yaitu sebesar 35,96 nm dengan derajat kristalisasi 64,7%,
sedangkan pada suhu 1100 oC yaitu sebesar 34,89 nm dengan derajat kristalisasi
55,7%.
b. Analisis Scanning Electron Microscopy (SEM)
CaTiO3 hasil sintesis dari cangkang keong mas dikarakterisasi dengan
menggunakan SEM. Karakterisasi menggunakan SEM dilakukan untuk menentukan
morfologi dari permukaan pada sampel.
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Hasil pengukuran ditunjukkan pada Gambar 4.4; 4.5; 4.6 dimana terlihat
butiran-butiran kristal. Pada suhu 900 oC memperlihatkan (Gambar 4.4) morfologi
permukaan sampelnya terlihat butiran-butiran kristalnya lebih besar dan lebih
banyak serta lebih jelas butiran kristalnya dari pada suhu 1000 0C (Gambar 4.5) dan
suhu 1000 0C lebih banyak butiran kristalnya dari pada suhu 1100 0C (Gambar 4,6).
Hal ini di perkuat dengan hasil XRD dimana kristal CaTiO3 yang paling tinggi
derajat kristalisasinya terdapat pada suhu 900 0C.
Berdasarkan hasil yang diatas sesuai dengan penelitian yang dilakukan
(Sari,2009) dimana observasi sampel 700 °C, sampel 800 °C dan sampel 900 °C.
Ukuran butir pada sampel 900 °C; bagian permukaan terlihat lebih besar
dibandingkan dengan sampel 800 °C dan 700 °C
BAB V
PENUTUP
A. Kesimpulan
Adapun kesimpulan pada hasil penelitian ini adalah sebagai berikut:
1. Kadar CaO yang diperoleh dari proses kalsinasi suhu 900 oC, 1000 oC, 1100
oC pada cangkang keong mas (Pomacea canaliculata) yaitu berturut-berturut
pada suhu 900 oC yaitu 95,60%, pada suhu 1000 oC  yaitu 93,86% dan pada
suhu 1100 oC yaitu 93,40%.
2. Karakteristik CaTiO3 dari cangkang keong mas (Pomacea canaliculata) yaitu
ditentukan berdasarkan analisis XRD menghasilkan ortorombik dan memiliki
intensitas paling tinggi terdapat pada suhu 900 °C yaitu 84.2%, dengan
ukuran kristal 17,654 nm, suhu 1000 oC menghasilkan derajat kristalisasi
yaitu 64,7% dengan ukuran kristal yaitu 35,968 nm sedangkan suhu 1100 oC
menghasilkan derajat kristalisasi yaitu 55.7% dengan ukuran kristal yaitu
34,897 nm. Hasil karakterisasi CaTiO3 menggunakan SEM menghasilkan
ukuran butir pada kristal kalsinasi 900 oC yaitu ukurannya besar, rapat dan
sangat jelas dibandingkan pada suhu 1000 oC dan 1100 oC.
B. Saran
Saran yang dapat disampaikan pada penelitian selanjutnya yaitu perlu
dilakukan variasi suhu sintesis CaTiO3 yang digunakan untuk membandingkan
penelitian sebelumnya serta dapat menghasilkan CaTiO3 yang lebih murni yang
ditandai dengan puncak tertinggi berdasarkan data XRD.
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LAMPIRAN I Bagan Kerja Pembuatan Kalsium Titanat (CaTiO3)
Preparasi Cangkang keong mas
(Pomacea canaliculata)
Kalsinasi Cangkang suhu 800 dan 900 dan 1000 oC
CaO
Ukur kadar CaO dengan XRF
CaO + HCl TiOCl2
+ NaOH sampai pH 12
Sintesis CaTiO3 dengan cara
hidrotermal dengan suhu 120 oC selama
4 jam
Dikeringkan dalam oven pada
suhu 150 oC
Karakterisasi XRD dan SEM
LAMPIRAN II Skema Kerja
a. Pembuatan serbuk kalsium oksida (CaO)
- direndam selama 2 jam
- dilakukan pelepasan membran dan dibersihkan dengan air secara
berulang
- digerus dan diayak dengan ayakan 100 mesh
- menimbang 50 gr sebanyak 3 kali untuk di kalsinasi pada suhu 900 oC,
1000 oC, 1100 oC
- ditentukan kadar CaO dengan menggunakan  XRF
Cangkang keong mas (Pomacea
canaliculata)
CaO
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b. Pembuatan Larutan TiOCl2
- ditambahkan dengan perlahan pada suhu 0 oC
- diaduk selama 1-2 menit menggunakan pemutar magnetik stirrer
- ditambahkan larutan TiCl4 secara perlahan
- diaduk menggunakan magnetic stirrer selama 60 menit dalam penangas
es
- didiamkan dalam  lemari es selama 24 jam
Air bebas ion + HCl pekat
Larutan Putih
Larutan TiOCl2
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c. Pembuatan Larutan CaCl2
-Menimbang serbuk CaO berurutan  1,0676 gram; 1,0874 gram dan
1,0928 gram
-Masing-masing menambahkan HCl 1 M sebanyak 36,4 mL
- Diaduk hingga homogen
Kalsium oksida (CaO) + HCl 1 M
CaCl2
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d. Pembuatan Kalsium titanat (CaTiO3)
- ditambahkan NaOH yang  telah distandarisasi hingga pH 12
- dimasukkan ke dalam autoclave pada suhu 120oC selama 4 jam
- dikeringkan dalam oven dengan suhu 150oC
- dianalisis dengan XRD dan SEM
-
TiOCl2 + CaCl2
CaTiO3
Data
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Lampiran 6 Pembuatan Larutan
a. Pembuatan HCl 1 M dalam 250 mL
Dik : Mr HCl = (H=1, Cl = 35,5)
= 1 + 35,5 = 36,5 gr/mol
MSDS HCl = % = 37 %
=1,19 gr/mL
M2 =%
M2 = , /, /
M2 = ,,
M2 =12, 06 mol/mol
V1. M1 = V2 . M2
250 mL. 1 M = V2. 12,06 M
V2 = .,
V2 = 20,729 mL
b. NaOH 6M dalam 250 mL
M =
Bobot = M x Mr x V
Bobot = 6 mol/L x 40 gr/mol x 0,25 L
Bobot = 60  gr
56
c. Perhitungan kadar CaO, pembuatan larutan TiOCl2 dan CaCl2
1. Pembuatan larutan TiOCl2dan CaCl2
Dik BJ/ TiCl4 = 1,726 gram/mL
% TiCl4 = 99 %
Mr TiCl4 =189,7 gram/mol
Jadi
M = . % .
= , / × % ×, /
= , /, /
= 9 M
Gram = V × M × MR
= 2 × 9 × 189,7
= 3,415 gram
Mol = gramMR
= ,, /
= 0,0182 mol
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Perbandingan koefisien TiCl4/TiOCl2= 1/1
Sehingga mol TiCl4 = mol TiOCl2= 0.0182 mol
H2O   +   HCl   +   TiCl4 TiOCl2 + 3 HCl
mol TiOCl2 = 0.0182 mol
Perbandingan koefisien Ca/Ti = 1/1
Sehngga mol TiOCl2 = mol CaCl2 = 0.0182 mol
CaO + 2HCl CaCl2 + H2O
a. Sampel I dengan suhu 900 oC
Dik MR = 0.0182 mol
Mol CaO = 0.0182 mol
Massa CaO = 0.0182 mol x 56.08 g/mol
= 1.0206 g
Kadar CaO (%CaO) = 95,60 %
CaO yang perlu ditimbang = 1,020695,60 %
=0,0106 %
=1,0676 gram
Volume HCl yang dibutuhkan
Mol  HCl = 2 x mol CaO
= 2 x 0.0182 mol
= 0.0364 mol
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Konsentrasi HCl yang dipakai 1 M
M = mol/V
V = 0.0364 mol/1 M
= 0.0364 L
= 36,4 mL
b. Sampel I dengan suhu 1000 oC
Kadar CaO (%CaO) = 93,86 %
CaO yang perlu ditimbang = 1,020793,86 %
=1,0874 gr
Volume HCl yang dibutuhkan
Mol  HCl = 2 x mol CaO
= 2 x 0.0182 mol
= 0.0364 mol
Konsentrasi HCl yang dipakai 1 M
M = mol/V
V   = 0.0364 mol/1 M
= 0.0364 L
= 36,4 mL
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c. Sampel I dengan suhu 1100 oC
Kadar CaO (%CaO) = 93,40 %
CaO yang perlu ditimbang = 1,020793,40 %
=1,0928 g
Volume HCl yang dibutuhkan
Mol  HCl = 2 x mol CaO
= 2 x 0.0182 mol
= 0.0364 mol
KonsentrasiHCl yang dipakai 1 M
M = mol/V
V = 0.0364 mol/1 M
= 0.0364 L
= 36,4 mL
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Lampiran 7 Perhitngan Kristal  CaTiO3
a. Kristal CaTiO3 900 oC
Tabel 1. Data XRD Kalsium Titanat (CaTiO3) suhu 900 oC
No. Theta (θ) (deg) FWHM Ukuran kristal
1 23,3000 0,52000 16,637
2 33,0488 0,49490 17,481
3 47,4043 0,55720 15,527
4 59,19000 0,48000 18,024
5 69,23000 0,42000 20,599
Rata-rata 17,654
b. Kristal CaTiO3 1000 oC
Tabel 3. Data XRD Kalsium Titanat (CaTiO3) suhu 1000 oC
No. Theta (θ) (deg) FWHM Ukuran krsital (nm)
1 24,2395 0,8900 9,7038
2 33,6200 0,13140 65,854
3 44,0459 0,17270 5,020
4 59,6040 0,20800 41,595
5 47,8673 0,19870 43,656
6 69,2374 0,17310 49,982
Rata-rata
35,968
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c. Kristal CaTiO3 1100 oC
Tabel 3. Data XRD Kalsium Titanat (CaTiO3) suhu 1100 oC
No. Theta (θ) (deg) FWHM Ukuran kristal (nm)
1 23,6066 0,21330 40,560
2 33,4133 0,57330 15,110
3 47,600 0,18400 47,002
4 59,7200 0,18660 46,365
5 69,600 0,34000 25,446
Rata-rata 34,897
Keterangan:
Theta (θ) : Sudut bragg
FWHM : Lebar puncak dirfaksif sampel
Persamaan scherrer:
D = θ
Keterangan:
K :0,98 tetapan Bragg
λ : 1,54 Å: nilai FWHM
θ : Sudut puncak
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1. Data 1
2 =23,3000
FWHM = 0,5200 , ° rad
=0,5200× 0,174444 rad
=0,009071088
2 =23,300
= ,
= 11,65 , ° rad
=11,65 (0,174444) rad
=0,2032276
Cos =0,9999937095
D = θ
D = , , Å, ( , )
D = , Å,
D = 166,37579749Å
D = 16.637579749 nm
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2. Data 2
2 =33,048
FWHM = 0,49490 , ° rad
=0,49490× 0,174444 rad
=0,0086332336
2 =33,048
= ,
= 16,524 , ° rad
=16,524 (0,174444) rad
=0,28825122656
Cos =0,9999873449
D = θ
D = , , Å, ( , )
D = , Å,
D = 174,81504349 nm
D =  17,481504349 nm
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3. Data 3
2 = 47,4043
FWHM = 0,55720 , ° rad
= 0,55720× 0,174444 rad
= 0,0097200197
2 = 47,4043
= ,
= 23,70215 , ° rad
=23,70215  (0,174444) rad
=0,4134697855
Cos =0,9999739618
D = θ
D = , , Å, ( , )
D = , Å,
D = 155,2712184 Å
D = 15,527121814 nm
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4. Data 4
2 = 59,19000
FWHM = 0,48000 , ° rad
= 0,48000 × 0,174444 rad
= 0,008373312
2 = 59,19000
= 59,190002
= 29,595 , ° rad
=29,595 (0,174444) rad
=0,516267018
Cos =0,9999594052
D = θ
D = , , Å, ( , )
D = , Å,
D = 180.24662951Å
D = 18,024662951 nm
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5. Data 5
2 = 69,23000
FWHM = 0,42000 , ° rad
= 0,42000× 0,174444 rad
= 0,007326648
2 = 69,23000
= 69,230002
= 34,615 , ° rad
= 34,615 (0,174444) rad
= 0,603837906
Cos = 0,9999444657
D = θ
D = , , Å, ( , )
D = 1,5092 Å0,0073262411
D = 205,99922653 Å
D = 20,599922653 nm
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Diameter Rata-rata
Drata-rata = , , , , ,
Drata-rata = 17,6541 nm
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Lampiran 5: Dokumentasi Penelitian
a. Pembuatan CaO cangkang keong mas (Pomacea canaliculata)
Sampel cangkang keong mas Pengeringan cangkang
Penghalusan cangkang Serbuk cangkang
Pengayakan Pengovenan
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Serbuk CaO hasil kalsinasi Analisis XRF
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b. Pembuatan larutan
Menimbang NaOH Larutan NaOH 6 M
Pembuatan  larutan HCl 1 M
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C. Pembuatan larutan TiOCl2
Air bebas ion Penambahan HCl ke dalam air bebas ion
Penambahan TiCl4 Pengadukan larutan dengan magnetik stirrer
Warna larutan TiOCl2
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D. Pembuatan larutan CaCl2
Menimbang CaO                                       Pengadukan HCl dengan CaO
E. Pencampuran larutan CaCl2 dan TiOCl2
Pencampuran Larutan TiOCl2 dan CaCl2 Penambahan larutan NaOH sampai pH 12
Memasukkan ke dalam reaktor hidrotermal
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Penyaringan Pengovenan suhu 150 oC
Kristal CaTiO3
Analisis XRD
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